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L'invention concerne un precede de fabrication d'une piece en silica 
amorphe frittee, ainsi qu'un moule et une barbotine mis en oeuvre dans ce precede. 

, A titre preliminaire, on donnera les definitions suivantes. 

On designs par « bartotine » une substance formee par une suspension de 
5 particules dans un liquide, g6neralement de I'eau avec ou sans additifs tels que 
dispersants, defloculants, polymeres, etc. 

En particulier une « barbotine de silice » est une barbotine dont les particules 
sont constitutes essentiellement de silice. Sauf indication contraire, le mot 
« barbotine » est employ^ dans ce document pour designer une barbotine de silice. 

''0 On appelle « piece crue » la pidce obtenue apr§s d6mouIage et avant 

frittage. qui a subi un sechage au moins partial suffisant pour assurer rmt6grite de la 
piece et le maintien de la geometrie lors de sa manutention apr6s d6moulage. 

On designe par « preforme » la pidce crue avant son demoulage. 

La piece en silice frittee peut etre en particulier un creuset utilise pour jd; 
15 croissance cristalline de silicium, en particulier de silicium poly-cristallin utilise p^p 
exemple pour Industrie des semi-conducteurs ou pour la production de- wafers 
destines aux cellules photovoltaTques qui constituent les panneaux solaires. =- 

Pour ces applications, la silice utilisee ou Tune des silices entrant dans le" . 
melange de poudres qui constituent la partie seche de la barbotine doit etre 
20 particulierement pure (en particulier Tune des silices peut etre synthetique), et le 
precede de mise en oeuvre ne doit pas introduire d'impuretes au-dela des 
specifications imposees par les clients. En particulier la surface interieure du creuset, 
en contact avec le silicium, doit rester pure pendant le cycle de cristallisation. 

Plusieurs types de precedes de fabrication sont connus pour r6aliser des 
25 creusets ou autres pieces en silice. 

On connaTt d'abord un proc§de de fusion de sable de quartz par un arc 
electrique tel que decrit, par exemple, dans FR-A-2 726 820. La matfdre premiere est 
introduite dans un moule creux en rotation et la force centrifuge penmet de repartlr et 
maintenir le sable de quartz sur les parois de ce moule. Le chauffage par un arc 
30 §lectrique permet ensuite de rSaliser la fusion du sable de quartz en sHice amorphe et 
ainsi de fabriquer le creuset. 
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L'invention conceme un procede de fabrication d'une piece en silica 
amorphe frittee, ainsi qu'un moule et une barbotine mis en oeuvre dans ce procM6. 

A titre preliminaire, on donnera les definitions suivantes. 

On designe par « barbotine » une substance formee par une suspension de 
5 particules dans un liquide, gen§ralement de i'eau avec ou sans additifs tels que 
dispersants, d6flocu!ants, polymeres. etc. 

En partlculler une « baibotine de silice » est une barbotine dont les partlcules 
sont constitu6es essentiellement de silice. Sauf indication contraire, ie mot 
« barbotine » est employ6 dans ce document pour designer une barbotine de silice. 

10 On appelle « piece crue)> la piece obtenue apr§s d^moulage et avant 

frittage, qui a subi un s6chage au moins partiel suffisant pour assurer Tintegrlte de la 
piece et le maintien de la geometrie lors de sa manutention aprfes d6moulage. 

On designe par « preforme » la piece crue avant son demoulage. 

La pifece en silice frittee peut etre en particulier un creuset utilise pour la 
15 croissance cristalline de silicium, en particulier de silicium poly-cristallin utilise par 
exemple pour Tlndustrie des semi-conducteurs ou pour la production de tranches, en 
anglais « wafers destinees aux cellules photovoltaiques qui constituent les 
panneaux solaires. 

Pour ces applications, la silice utilisde ou Tune des silices entrant dans le 
20 melange de poudres qui constituent la partie seche de la barbotine doit Stre 
particuli^rement pure (en particulier Tune des silices peut Stre synthetique), et le 
proc6de de mise en oeuvre ne doit pas fntroduire d'impuretSs au-dela des 
specifications imposees par les cliente. En particulier la surface intirieure du creuset, 
en contact avec le silicium, doit raster pure pendant le cycle de cristallisatlon. 

25 Plusieurs types de precedes de fabrication sont connus pour r^aiiser des 

creusets ou autres pieces en silice. 

On connaTt d'abord un procede de fusion de sable de quartz par un arc 
electrique tel que decrit, par exemple, dans FR-A-2 726 820. La matiere premiere est 
introduite dans un moule creux en rotation et la force centrifuge permet de repartir et 
30 maintenir le sable de quartz sur les parois de ce moule. Le chauffage par un arc 
electrique permet ensuite de realiser la fusion du sable de quartz en silice amorphe et 
ainsi de fabriquer le creuset 
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Avec ce type de procede, la forme du creuset est n6cessairement de 
revolution. En partlculier. il est impossible de produire un creuset de forme cubique 
ou presentant une parol d'epaisseur constante. 

On connaTt 6galement des proc6d§s de fiabricatlon par voie sol-gel ou par 
dep6t electrophoretique comme, par exemple. celui d6crit dans US 2002/152768. 
Cependant, avec ces proced^s. la teneur en eau des pr§formes. est trds Importante. 
II en r6sulte de forts retraits dimensionnels, typiquement sup6rleurs S 5 %, lors du 
sechage. Les creusets doivent done tester de taille r^duite. typiquement Inferleure ^ 
300 -400 mm. 



De plus, le coQt de tels creusets est gen^ralement elev§, notamment a 
cause du coQt des precurseurs. du nombre et de la longueur des 6tapes requises. 

On connaTt encore des precedes de fabrication par coulage d'une barbotine 
dans un mpule en platre. sechage et frittage. Pendant la prise de la barbotine. le 
pIStre absorbe partiellement I'eau de la barbotine. ne laissant dans le moule que de la 
15 matidre s6che et de I'eau de constitution de la piece crue. '^^ 

La pidce crue obtenue avec ces precedes est trds fragile et difficile ^. • 
manipuler. II est done difficile de produire des pieces ayant h la fois des grande^/-, 
dimensions et des parois minces de section constante ou qui presentent des angled" . 
de d6pouille tr^s faibles. 

En effet de telles pi§ces sont tres drfficltes d^mouler sans dommage puis a 
manipuler par la suite. Les barbotines de silice n'ont pas le caractSre plastlque des 
barbotines contenant. par exemple. de I'argile. Les pidces crues sont done 
exlrimement sensibles S toute contrainte mecanique. Les contraintes orient des 
defauts tels que des fissures, des defomiations. des marques... 



Ces contraintes peuvent. par exemple. Stre induites par le sechage dans ou 
hons du moule. Elles peuvent aussi §tre exerc6es par le moule. Pun de ses 
constituents, un accessoire ou un op6rateur lors des operations de fabrication, en 
partlculier lors du dimoulage. Ces contraintes peuvent gtre Induites dans la matiere 
de la piece crue ou exercee directement sur cette piece, par exemple par frottement 
30 lors du demoulage ou autre operation de fabrication, ou par le moindre choc. 

De plus. le plStre pollue la piece de ses elements constitutifs. en partlculier 
alcalins et alcalino-terreux tels que le calcium et le sodium. 
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Parmi les precedes de fabrication par coulage d'une barbotine, sechage et 
frittage, US 5,360,773 propose d'utiliser, pour fabriquer la barbotine, une poudre a 
base de silice presentant une repartition granulometrique specifique et une surface 
specifique elevee pour favoriser la mfse en forme et le frittage. 

5 IVlais la preparation des poudres decrite dans oe document n6cessite 

plusieurs stapes de proced§ coQteuses. En outre, les particules de silice etant tres 
fortement hydrophiles, plus leur surface specifique augmente, plus la teneur en eau 
de la barbotine doit etre 6Ievee pour permettre son coulage dans le moule. Le choix 
de particules presentant une surface specifique eiev^e conduit done a un retrait 
10 dimensionnel §leve lors du sechage qui induit des rlsques de deformation et de 
creation de contraintes residuelles. De plus, le retrait dimensionnel important rend 
difficile I'obtention de tolerances dimenslonnelles serrees. 

Des approches recentes, telles que celle decrite dans WO 0117902, tentent 
de resoudre ce probleme. Selon cette demande de brevet, la repartition 
15 granulometrique des particules de silice doit etre bimodale et la proportion en liquide, 
en poids dans la barbotine, peut §tre diminuee et ramenee a une valeur inferleure a 
20 %. 

La diminution de la quantite de liquide (eau, le plus souvent) permet 
effectivement de diminuer le retrait dimensionnel mais ne Tannule pas completemeni 

20 Ce retrait est egalement lie a la compacite de la piece crue. Une distribution 

bimodale ne permet pas d'atteindre une compacite optimale ^ cru. Ainsi les densites 
a cru obtenues selon le brevet WO 01 17902 sont typiquement de Tordre de 1 ,6 et une 
temperature de plus de ISSO'^C est requise pour obtenir une densite superieure a 1.8 
selon les resultats presentes dans WO 01 17902. 

25 Le retrait de la matiere cree des contraintes mecaniques dans la prefomne en 

cours de formation lors de la prise de la barbotine dans le moule, puis de la piece 
crue lors du sechage. Le risque que la piece casse est done eiev6, en particulier si 
celle-ci est de taille importante. 

Une distribution bimodale ne sera done preconisee que dans le cas de 
30 pieces de taille reduite et/ou ayant une paroi de faible epaisseur et/ou de faible 
densite. 

II existe done un besoin pour un precede de fabrication d'une piece en silice 
frittee qui soit simple, permette de realiser des pieces de grandes dimensions, d'une 



forme quelconque, eventuellement comportant des parois d'epaisseur faible, a faible 
porosite, d'une densite a cm elevee typiquement superieure a 1,9, sensiblement sans 
retrait pendant le sechage, et qui permette de preserver la purete des poudres 
employees dans la barbotine. 

. Le but de la presents invention est de satisfaire ce besoin. 

Selon I'invention, on atteint ce but au moyen d'un procede de fabrication 
d'une piece en silice frittee comportant les etapes suivantes : 

a) coulage d'une barbotine a base de poudre de silice amorphe et 
d'un liquide, entre des parties interieure (14) et exterieure (12) 
d'un moule (10) de maniere a delimiter une paroi (38) de ladite 
piece (40), 

b) evacuation, au moins partielle, dudit liquide, pour obtenir une 
preforme, 

c) demoulage de ladite preforme pour obtenir une piece crue, 

d) sechage cpmplementaire de ladite piece crue, 

e) frittage de ladite piece crue. 

Ce procede de fabrication est remarquable en ce que, a I'etape b), dans au 
moins une zone delimitant une portion utile de ladite paroi, on evacue ledit liquide a: 
travers une seule desdites parties interieure et exterieure dudit moule, dite « partie 
permeable », Tautre partie etant appelee « partie impermeable ». 

Comme on le venra plus en detail dans la suite de la description, la piece 
frittee ainsi fabriquee presente avantageusement une tres forte compaclte (densite 
superieure ou egale ^1,9 g/cm^). De plus, la partie impermeable permet d'eviter toute 
pollution chlmlque de la silice par contact. 

Avantageusement encore, les formes de la preforme et de la piece frittee 
peuvent etre quelconques, pounaj que le d6moulage reste possible. En particulier, la 
preforme peut §tre cubfque, cylindrique, et plus g6n§ralement avoir toute forme de 
conteneur ou de creuset. 

Avantageusement encore, le profil en coupe transversale d'une paroi du 
moule r§v6Ie une porosite tres homogene et, du c5te en contact avec la partie 
impermeable du moule, un etat de surface remarquablement simllaire a celui de la 
face impermeable du moule. 
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Avantageusement encore, le precede selon I'invention permet de fabriquer 
des pieces d'6palsseur r6duite (typiquement moins de 20 mm) et tres reguliere, de 
grandes dimensions (typiquement de plus de 500 mm), presentant des angles de 
depouiile tres faibles (typiquement de moins de 1 "*), de bonne purete, a faible cout et 
sans necessiter de traitement ulterieur au frittage. 

De preference, le procede selon invention comporte encore les 
caracteristiques suivantes : 

- Prealablement a Tetape e), on dispose un materiau de revetement, de preference 
un precurseur du nitrure de silicium (Si3N4), a la surface de ladfte p[§ce crue. 

- Pendant I'^tape b), on poursuit Talimentation en barbotine dans ledit moule de 
mani§re ^ compenser r^vacuation dudit liquide. Le precede selon Hnvention 
permet une evacuation lente du liquide, favorisant ainsi avantageusement la 
compensation de cette evacuation par de la barbotine complementaire. 

- Pendant r6tape b), on peut egalement maintenir une depression avant coulage de 
la barbotine et/ou indSpendamment dans ledit moule de manidre d favoriser 
r§limination de buiies dans ladite barbotine. Avantageusement, la porosity de la 
preforme en est diminuee. De meme, un vide partiel peut etre applique a la 
barbotine juste avant coulage pour ^liminer des bulles. 

L'invention concerne egalement une piece crue fabriquee selon les etapes a) 
a c) du procede selon invention. Cette piece crue est remarquable en ce qu'elle 
presente une resistance en flexion trois points, mesuree selon le test decrit dans les 
exemples, comprise entre 2 et 10 MPa. 

L'invention conceme aussi une pidce en silice frittee fabriquee selon le 
precede de I'invention, en particulier un creuset, remarquable en ce qu'elle presente 
une resistance en flexion trois points comprise entre 16 et 30 MPa et, de preference, 
une density comprise entre 1,6 et 2,2 g/cm^ 

L'invention conceme encore rutilisatlon de ce creuset en poudre de silice 
amorphe donnant une purete superieure ^ 99,5% de silice pour la fabrication de 
lingots de silicium poly-cristallin. 

L'invention concerne 6galement un moule de fabrication d'une preforme § 
base de silice destinee a etre frittee. pr6vu pour recevoir une barbotine a base de 
particules de silice amorphe et d'un liquide, comportant des parties interieure et 



exterieure aptes a delimiter una parol de ladite preforme. Ce moule est remarquable 
en ce que. au moins dans une zone delrmitant une portion utile de ladite parol, une 
seule desdites parties interieure et exterieure est permeable audit llquide. 

Ce moule est de preference mis en ceuvre dans le proc6de selon I'lnvention. 

Ce moule pr6sente de preference les autres caracterlstiques suivantes : 

- Dans ladite zone, Pecartement entre lesdites parties interieure et exterieure est 
senslblement constant, de preference fnferieur a 10 cm, de preference encore 
inferieur a 5 cm, 

- Ladite partle penmeable est en un materiau absorbant ledit liquide, de preference 
en platre ou un materiau absorbant ledit llquide de manidre similaire au platre. 

- Dans au moins une zone delimitant une portion utile de ladite paroi, I'une au moins 
desdites parties interieure et exterieure est deformable. Avantageusement, cette 
partle deformable permet de minimlser les contraintes residuelles et les 
deformations dans la preforme; alnsi qu'exercees sur la preforme lors de sa 
formation en adaptant sa forme sous I'effet des contraintes exercees par la matiere 
de Ja preforme lors de I'etape b). Cette partie defonnable peut ensuite etre pele^ 
de la preforme, comme decrit plus loin, lors de Tetape de demoulage c) et eviter 
ainsi d'exercer chocs ou frottements sur la preforme qui est alors facilement 
endommagee. 

- Ladite partie impermeable audit llquide, faisant face ^ ladite partie permeable, 
comporte une chemise defonnable sous I'effet d'une modification des dimensions 
de ladite preforme pendant sa fabrication. Avantageusement, la souplesse de la 
chemise evite des casses pendant la fabrication des preformes, la chemise restant 
adjacente a la barbotine lors du retrait resultant de la prise. 

- Ladite chemise est conformee de maniere a pouvoir etre retiree ou « pelee » vers 
rinterieur de ladite prefomrie en evitant tout contact avec ladite preforme. 
Avantageusement. la souplesse de la chemise permet ainsi d'eviter les frottements 
et autres contraintes mecaniques lors de roperation de demoulage. 

- De preference encore, ladite chemise est suffisamment deformable pour, lors du 
demoulage de ladite preforme, autoriser un passage en force^ d'une protuberance 
de ladite preforme d'une hauteur inferieure ou egale a 1,1 fols repaisseur de ladite 
chemise. Avantageusement, une preforme en forme de creuset peut ajnsi, par 
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exemple, porter un marquage ou un motif en relief a sa surface en contact avec la 
chemise, ou etre evasee vers le fond du creuset 

- Ladite chemise est en un materiau inerte, en particulier chimiquement, vis-a-vis de 
ladite barbotine. Avantageusement, cette caracterlstique evite la diffusion de 
matiere depuis la partie impermeable vers la preforme. La contamination de la 
pr^forme par des espdces physico chimiques indSsirables, telles que par exemple 
des alcalins et des alcalino-terreux, est ainsi 6vitee. De plus, cette caracterlstique 
evite toute modification chimique de la pr6forme resultant de son contact avec la 
chemise. 

- Ladite chemise, de preference en silicone ou en un materiau alveolaire, n'adhere 
pas ou peut etre decollee de ladite preforme par deformation de ladite chemise 
lors du demoulage, en particulier par injection d'air entre ladite chemise et ladite 
preforme. Aucun agent demoulant n'est done plus necessaire entre la chemise et 
la preforme. Comme on le verra plus en detail dans la suite de la description, une 
couche de materiau de revetement peut ainsi etre appliquee sur la preforme aprds 
son demoulage. 

- Ladite chemise comporte des trous d'injection d'air Avantageusement, I'air injecte 
facilite le d§moulage de la pr6forme en favorisant le decollement de la chemise et 
son glissement sur la preforme. 

- Ladite partie impemieable audit liquide comporte un support de ladite chemise. De 
preference, lors du demoulage de la preforme, on retire ledit support sans 
entraTner ladite chemise, 6vitant ainsi tout frottement sur la preforme. puis on 
precede au decollement de ladite chemise et au demoulage de la preforme. 
Avantageusement, la casse ou I'endommagement de la preforme sont ainsi evit§s. 

L'invention concerne encore une barbotine comportant une poudre 
contenant plus de 99,5 % de silice amorphe, melangee a un liquide, de preference de 
Teau avec ou sans additif, remarquable en ce qu'elle comporte plus de 85 % de 
matieres seches et presente une viscosite comprise entre 1 et 30 Poises au moment 
d'etre coulee dans un moule. 

De preference, la poudre de silice ou chacune des poudres qui peut 
eventuellement constituer la poudre finale par melange, a une surface sp6cifique 
comprise entre 0,01 et 20 m^/g. 



8 

De preference encore, la distribution granulometrique finale de la poudre, 
eventuellement obtenue par melange, puis incorporee au liquide pour fabriquer la 
barbotine, suit au plus pres la distribution theorlque de FQIIer-Bolonney. 

Avantageusement, une telle barbotine permet d'obtenir une forte compacite 
de la preforme, typiquement de densite superieure ^ 1,9, notamment lorsqu'elle est 
nnise en ceuvre avec le precede selon Tinvention. 

L'invention concerne encore I'utilisation d'une barbotine selon invention 
dans un precede de fabrication d'une piece crue destinee a etre frittee, ledit precede 
comportant une etape de coulage sous pression. 

' D'autres caracteristiques et avantages de la presente invention apparaTtront 
a la lecture de la description qui va suivre et a i'examen du dessin annexe dans 
lequel : 

- la figure 1 reprSsente, en coupe transversale, un moule selon I'invention, 

- la figure 2 represente un creuset fabrique au moyen du moule represents sur la 
figure 1, 

- les figures 3 et 4 representent des photographies de coupes de pieces crue3 
coulees avec des barbotines selon la technique anterieure et selon Tinvention,. 
respectivement, 

- la figure 5 represente le profil transversal de concentration en calcium (Ca) de la 
parol du creuset de la figure 2, 

- la figure 6 represente une photographie prise au MEB d'une coupe transversale de 
la parol d'une piece fritt6e selon la technique anterieure. 

La piece frittee selon Tinvention a une forme et des dimensions sensiblement 
identiques & celles de la piece crue utilisee pour sa fabrication. Les references 
utilisees sur la figure 2 pour designer des parties d'un creuset selon Tinvention sent 
done egaiement utilisees pour designer les parties correspondantes de la piece crue 
et de la preforme dont ce creuset est issu. 

La figure 1 represente un moule selon invention, utills§ pour reallser les 
exemples ci-dessous, 

Le moule 10 comporte une partie ext6rieure 12, ou « partie femelle», et une 
partie int6rieure 14, ou « partie m§le », ou « noyau Interne ». La partie interieure 14 
est ins6ree dans la partie ext6rieure 12, de mani^re ^ definir un volume de moule 16 
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destine a recevoir de la barbotine d base de silica amorphe. Le volume 16 du moule 
10 represents sur la figure 1 a la fomie d'un creuset renverse. La fleche V deflnit Taxe 
vertical et pointe vers le haut. 

La partle exterreure 12 comporte une face interieure 22 poreuse, par 
5 exemple en platre, par laquelle le llquide peut etre evacu6 du volume 16. Elle est 
perc6e d'une ouverture superleure 26 par laquelle la barbotine peut etre introduce, 
par gravlte. dans le volume 16. De preference, la partle exterleure 12 comporte un 
assemblage de blocs 12a-12f pouvant etre disassembles de maniere d pouvoir 
libSrer la pr6forme en exergant un minimum de contraintes. 

La partie interieure 14 comporte une chemise 30 et un support de chemise 31. 

La chemise 30, par exemple en silicone ou en un materiau cellulaire de type 
mousse, comporte une face exterieure 32 destlnee a etre en contact avec la 
barbotine et impermeable au Irquide. De preference, la chemise 30 est souple et 
n'adhere pas ou peu ^ la pr6forme. 

Par « souple », on entend « presentant une souplesse suffisante pour 
accompagner revolution dimensionnelle de la piece en cours de formation S rint6rleur 
du moule 10 ». On adapte cette souplesse par le choix de la nature du materiau et de 
Tepalsseur de la chemise. La tenue pour garantir la forme souhaitee est assuree par 
le support 31, 

Avantageusement, la souplesse de la chemise 30 protege la piece en cours 
de formation et la pr6forme des chocs exterieurs. En particulier, la chemise 30 peut 
§tre laissee provisoirement sur la preforme apres ecartement du support 31 afin de la ' 
proteger pendant sa manipulation. De preference, la souplesse de la chemise 30 est 
sufRsante pour qu'etle puisse se deformer, sans casser ou endommager la preforme, 
lors de son passage en force d'une surepaisseur de la preforme. La deformation peut 
par exemple r6sulter du passage d'une protuberance de la preforme orientee 
perpendlculairement a la direction de d6mouIage D. La protuberance peut par 
exemple §tre une lettre en relief menagee sur la suriace interieure de la preforme en 
contact avec la face exterieure 32 de la chemise 30 pendant le moulage. 

De preference encore, la souplesse de la chemise 30 est suffisante pour 
qu'elle puisse etre « pelee », c'est-a-dire etre enlevee de la preforme petit a petit, de 
preference en se repliant sur elle-meme. Avantageusement. ^enlevement de la partle 
Interieure 14 peut done se faire progresslvement par pelage de la chemise 30, les 
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parties de la chemise 30 mises hors contact de la preforme etant repliees vers 
rinterieur de la preforme. La pr6forme peut ainsi etre demoulee sans frottements 
avec la chemise 30, ce qui reduit les risques de casser la preforme. 

L'adhesivite de la chemise 30 sur ia preforme est de pr§f6rence 
sufRsamment faible pour que la chemise 30 puisse §tre enlevee de la preforme, sans 
se dechirer. par une traction tendant ^ Tecarter de la preforme. En partlculier, des 
materiaux n'ayant aucune affinity physico chimique avec les constituents de la 
barbotfne sont privilegies. De preference, I'adhesivite est suffisamment faible pour 
qu'une injection d'air sous une faible pression, typiquement comprise entre 1 et 5 
atmospheres entre la face exterieure 32 et la prefonme suffise k decoller ia chemise 
30 apres ecartement du support 31. De pr6ference, des trous d'injection d'afr 34 sont 
menages dans la chemise 30 a cet effet. 

La position de ces trous est donnee par example sur la figure 1 . D'autres 
emplacements peuvent dtre preferes et adaptes ^ la geometrie de la pfSce. 

De preference encore, la chemise 30 est inerte vis-a-vis de la barbotine, ' 
c'est-S-dire qu'elle ne reagit pas chimiquement avec la barbotine et qu'elle ne diffuse ' 
pas dans la barbotine les elements chimiques qui ia constituent. " ' 

Le support de chemise 31 est con?u pour soutenir la chemise 30 et evlten^. ' 
son affaissement sous Teffet de la barbotine avant que celle-ci n'alt effectue sa prise, - 
De preference, le support 31 est en materiau rigide, par example du m6tal. De 
preference encore, la chemise 30 n'est pas collee sur le support 31 afln que ce 
dernier puisse §tre retire independamment de la chemise 30. 

Le volume de moule 16 est delimits par la face int6rieure 22 poreuse et par 
la face exterieure 32 impemri6abie. L'§cartement entre les faces int^rieures 22 et 
exterieure 32 est de preference inferieur ^ 10 cm, de preference encore inferieur ^ 
5 cm, en particulier inferieur k 25 mm. 

Cet ecartement definit Tepaisseur « e » d'une parol 38 d'un creuset 40. tel 
que represents sur la figure 2. La paroi 38, de fomie compl6mentaire a celle du 
volume 16, comporte un fond 42 et quatre parols laterales 44a-44d. La paroi 38 porte 
une surface interieure 46 destinee a §tre en contact avec le silicium poly-cristallin a 
fabrlquer, dite « surface de contact » et une surface exterieure 48, sensiblement 
paralldle k la surface intdrieure 46. ^ 
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Selon rinvention, dans les zones du moule 10 dans lesquelles sont fornriees 
les portions utiles de la parol 38, c'est-a-dire les portions de la parol 38 portant une 
surface de contact, una seule des parties exterieure et interieure du moule 10 est 
permeable au liquide. 

De pr6f6rence, la barbotine selon rinvention, introduite dans le volume de 
moule 16, comporte une poudre contenant plus de 99,5 % de silice amorphe, 
m6langee d un liquide, de pr6f6rence de Teau. Selon invention, la barbotine 
comporte plus de 85 % de matieres seches et prSsente une viscosite comprise entre 
1 et 30 Poises au moment d'etre coul6e dans un moule. 

Par « poudre », on entend, dans la presente description, une poudre ou un 
melange de poudres. 

La viscosite doit permettre a un litre de barbotine de s'ecouler sous son 
propre poids ^ travers un orifice calibre de 23 mm en moins d'une minute et en plus 
de 5 secondes. Une telle viscosite permet avantageusement aux bulles d'air 
emprisonnees lors du remplissage du moule d'etre evacuees naturellement. La 
preforme presente ainsi une compacite forte et, avantageusement, la parol 38 du 
creuset 40 est ainsi exempte de bulles residuelles. 

La tr§s faible viscosity de la barbotine selon rinvention au moment du 
coulage permet de rSaliser des pieces d'epaisseur reduite et constante. II est ainsi 
possible de couler des articles ayant des dimensions superieures a 700 mm, avec 
des parois verticales d'epaisseur inferieure a 20, voire 10 mm. La viscosit§ mesur^e 
varie de 1 a 30 Poises. 

Cette valeur de viscosity est mesur^e en ambiance climatisee ^ 20 ''C, par un 
Rheometre Rheolab Physica LM/MC dans une cuve de diametre 44 mm et hauteur 
157 mm avec une pale a deux ailettes de largeur 25mm, hauteur 80 mm et epaisseur 
2mm (mobile de type "Z2 DIN") immergee entldrement dans la barbotine a 
caracteriser. 

La mesure est realisee a I'aide du logiciel du constructeur en imposant la 
Vitesse de rotation du mobile et en mesurant la contrainte exercee lors d'un cycle de 
180 secondes. Ce cycle comprend une phase de montee de la vitesse de 
cisaillement (shear rate) de 0 a 150 s'^ en soixante secondes, un palier de soixante 
secondes a 150 s"\ puis une descente de la vitesse de cisaillement de 150 a 0 s'\ 
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La viscosite est mesuree a i'issue du palier lorsque la vitesse de rotation du 
mobile est constante. La viscosite est alors calculee par la formule : r| = x/D, oCi ti est 
la viscosite, x est la contrainte de cisaillement mesuree et D est la vitesse de 
cisaillement impos6e. 

5 La viscosity souhaitee de la barbotine est obtenue par dosage Initial des 

composants de la barbotine, contrdle juste avant coulage et ajustement de la teneur 
en eau si n^cessaire. 

Avantageusement, la preparation de la barbotine selon {'invention permet de 
minimiser le retrait de la piece iors des operations de sechage et de frittage. On 
10 obtient ainsi un excellent contrdle dimensionnel. 

De preference, ladite poudre de silice amorphe ou chacune de ses poudres 
constituantes a une surface specifique comprise entre 0,01 et 20 m%, 

De pr6f6rence, la poudre a base de silice amorphe pr§sente une 
granulometrie qui suit la loi de FDIIer-BoIomey. 

15 On rappelle ici que la theorie de FQIIer-Bolomey permet de simuler une. 

repartition ideale de grains en connaissant le diamStre des plus gros grains de. la.; 
poudre ou du melange de poudres (dniax) et celul des plus petits (dmin). 

Le pourcentage cumuli de grains de taille inferieure a un diametre d (yd) est 
alors calculable selon la formule : 

100 

i ^"~L I i 

20 yd=^^' +^ oil "^^^ et ^ = -^^4. 

SI yd est le pourcentage massique cumule du grains du melange 
experimental de diametre inferieur ^ d et y d paiier-Boiomey, le pourcentage massique 
cumul6 du grains du melange theorique de diametre inferieur d d, on peut alors 
definir un indice de compacite (I) est comme suit : 

^^^iTdn ^Fultter-Bolomey ^ 

( 

Les points de mesure sont repartis de 0,1 en 0,1 \xxn si d<1pm, de 1 en 1 pm 
si d<10tjm, de 10 en 10 pm si d<100Mm etde 100 en 100 pm si d<1 000pm. 
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L'indlce I recherch6 est done le plus faible possible. Dans ce cas, la courbe 
exp^rlmentale est la plus proche possible du moddle de FQIIer-Bolomey. 
Avantageusement. cet indice est Inf^rieur a 500, avantageusement encore, cet indice 
est lnf§rleura 100, 

Bien entendu, d'autres module de distribution theorique optimale peuvent 
6tre employes pour obtenir des poudres aboutissant d une compaclt6 satisfaisante 
qui entre dans la zone de repartition granulom^trique d6finie ci-dessus. 

L'une ou plusieurs des poudres de silice du melange peuvent §tre de la silice 
synthetique. c'est a dire fabriqu^e par synthase a partir de precurseurs chimiques 
organiques ou mineraux et non obtenues par fusion de mineraux raffines ou non. 
Avantageusement. ce type de silice presents un taux d'impuretes tres faible, 
classiquement inferieur a une partie par million, et typiquement de quelques ppb 
(partie par billion). 

La barbotine peut etre fabriqu^e selon des techniques connues de I'homme 
du metier par malaxage des poudres dosees et de la quantlte souhaitee de liquide. 

Pour fabriquer une piece en silice fritt^e selon I'invention, on procede de la 
maniere suivante. Un agent demoulant est appliqu§ sur la face interieure 22 de la 
partie permeable 12 du moule 10. 

Aprte avoir prepare une barbotine selon I'invention, on Introduit celle-ci dans 
le moule 10, par gravity, par I'ouverture superieure 26. Le recipient contenant la 
barbotine et le volume 16 peuvent eventuellement §tre mis. temporalrement et 
ind^pendamment. sous depression de pr6f6renoe de plus de 0,5 atm pour 6|imlner au 
mieux les bulles r6siduelles de la barbotine. 

Aprds remplissage du volume 16, la face int6rieure 22 poreuse du moule 10 
absorbe, au moins en partie, le liquide de la barbotine. Le remplissage complet du 
volume 16 et l'6vacuation peuvent etre fevorises par une mise sous pression 
hydrostatlque de I'int6rieur du moule 10, grSce a Tutilisation d'une colonne 
d'alimentatlon de hauteur adapt6e k la g6om6trle de la piece. 

Quand la poudre de silice suit de pres la loi de FQIIer-Bolomey, et que ladite 
poudre ne comporte que des particules dont la taille est comprise entre 0.2 pm et 200 
pm, la barbotine est particulierement adaptee pour une mise en oeuvre au moyen 
d'un procede comportant une etape de moulage sous pression. 
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A mesure que le liquide est evacue, les particules de silice amorphe 
s'immobilisent les unes par rapport aux autres. Cette immobilisation est appel6e prise 
de la preforme. La porosite residuelie entre les particules immobilisees autorise 
cependant la travers6e par le liquide, et son absorption par Texterieur du moule 10. 

Cette prise s'effectue progressivement depuis la face int^rieure 22 poreuse 
jusqu'^ la face extSrieure 32 impermeable au liquide. 

De la barbotlne complSmentaire est introdutte dans le moule 10 a mesure 
que le liquide est absorb^. Avantageusement, une parti'e du volume laisse vacant par 
le liquide est ainsi remplie par des particules de silice de la barbotine 
complementaire. 

Apres cette etape, le moule 10 contient la preforme. On cesse alors toute 
alimentation en barbotine complementaire et on procede au demoulage de la 
preforme. 

A cet effet on retire le support 31 qui n'adhere pas a la chemise 30. La 
preforme maintient son integrite g6ometrique, le liquide ayant ete evacue. La chemise- 
30 est alors enlevee de la preforme par exemple par injection d'air a travers les trousr 
34. Ce resultat peut egalement provenir d'une traction exercee sur la chemise 30, ou " 
d'un repli controle de la chemise sur elle-meme. Le mode exact d'enlevement deja - 
chemise s'adapte selon la geometrie de la piece. 

Les blocs 12a-12f sont desolidaris6s et 6cart6s de la pr§forme. La presence ' 
de I'agent demoulant sur la face intirieure 22 facilite le demoulage. La surface 
ext^rieure 48 du creuset n'etant pas « de contact », c'est S dire pas au contact du 
contenu du creuset lors de son utilisation, sa contamination par des elements de la 
partie permeable 12 ou par de Tagent d6moulant est de moindre importance. 

Apres demoulage, la preforme est sechee puis frittee selon des procedes 
classlques. Avantageusement, la preforme presente les caract6ristiques suivantes : 

- Resistance en flexion trois points, mesuree selon le test decrit dans les exemples 
comprise entre 2 et 10 MPa ; 

- Faible presence de bulles ou de porosite de taille superieure a 20 pm, comme cela 
est visible sur la figure 4. Cette figure 4 est ^ comparer avec la figure 3 
repr§$entant la coupe d'un 6chantillon coul§ avec une barbotine ayant une 
viscosite sup§rieure ^ 30 P et n'ayant pas permis I'evacuation des bulles qui y 
etaient prisonnieres. 
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La piece frittee presente une resistance en flexion trois points connprise entre 
16 et 30 MPa et une denslte comprise entre 1,6 et 2,2 g/cm^ 

Sans etre liSe par une quelconque thSorie, la Demanderesse exptique en 
partie les performances mecaniques des pieces fritt6es selon Tinventlon par 
I'absence d'un <c front de divergence » Issu d'une ligne de separation des eaux 50 au 
sein de la parol 38 (voir figure 6). 

Avec un moule classique a deux parties permeables en platre, le liquide de 
la barbotine introdulte Initialement, puis a titre compiementaire, dans le moule, est en 
effet aspire vers la partie penmeable du moule qui lui est la plus proche, si les 2 
parties du moule sont equivalentes, ce qui est le cas le plus frequent. 

Le liquide sensiblement a mi-distance entre les deux parties du moule peut 
done etre aspire vers Tune ou I'autre de ces parties. Dans ces zones a mi-distance 
entre les deux parties permeables du moule, formant un front de divergence, la piece 
frittee est moins dense, et done plus fragile. 

Cette zone poreuse facllite en outre la corrosion ou la penetration par le 
siliclum liquide. C'est pourquol, lors d'un moulage traditlonnel en platre, on cherche a 
ajuster les parametres du proced6 pour situer ce front de divergence au centre de la 
pidce afin de Kmlter ses effets n^gatifs. 

Selon Tinvention, rutilisatlon d'un moule ne comportant qu'une seule partie 
permeable elimlne ledit front de divergence et permet d'obtenir une pidce dont la 
denslte est tres homogene sur toute I'epaisseur « e » de la parol. 

La figure 5 repr6sente la teneur en Calcium de la parol 38, depuis la surface 
interieure 46 (« Profil de [Ca] cote chemise ») et depuis la surface exterieure 48 
(« Profil de [Ca] cote platre ») du creuset 40. On constate que la teneur en calcium 
n'augmente pas a I'approche de la surface interieure 46. 

On explique ce phenomene par Tabsence de diffusion ou de transport de 
matiere ou dions risquant de contaminer la silice depuis la chemise 30 vers la 
barbotine contenue dans le moule 10. Avantageusement, la surface interieure 46, en 
contact avec le materiau a tnaiter dans le creuset 40, pr6sente ainsi une tres grande purete. 

De plus, le caractdre impermeable de la chemise 30 evite le transport par le 
liquide des Impuretes provenant du platre. En effet, le mouvement d'evacuation du 
liquide de la barbotine s'effectue exclusivement de la prSforme vers la parol 
permeable. 
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Ainsi, a la surface interieure 46, la teneur en calcium engendree par la diffusion 
des especes a partir du moule en platre est plus de 50 fois inferieure a cefle mesuree 
a la surface en contact avec le platre, celle du sodium est plus de 10 fois inferieure. 

On peut ainsi preserver la puret§ de la poudre de silice amorphe initialement 
5 empIoy6e pour preparer la barbotlne. Cette limitation en impuret6s permet de limiter 
la contamination du bain de silicium lors de I'utilisation du creuset, et done de 
favoriser des longues durees de vie pour les porteurs de charges des wafers coupes 
dans les lingots de silicium poly-crlstallin produits a I'aide du creuset 40. 

L'absence de contamination de la surface interieure 46 du creuset 40 
10 provenant du moule 10 pemiet de r§aliser des pieces en silice presentant, a proximite 
de la surface interieure 46, une tres haute puret6. 

Chaque impurete peut en effet rester a un taux proche de celui de la poudre 
de silice initiale ; on peut ainsi maintenir un taux que ne permettent pas d'atteindre les 
precedes classlques de coulage en moule en platre, en particulier pour le calcium et 
15 les autres elements presents dans le platre. 

En revanche, classiquement, la teneur en calcium augments S Tapproche de ; 
la surface exterieure 48. II est done preferable que la partie impemneable 14 du mou!6:.i.-. 
10 soit la partie eri contact avec la surface interieure 46 du creuset 40. 

Avec les moules en pIStre, une couche d'un agent demoulant, par exemple.- 
20 de graphite, doit §tre disposes entre le moule et la barbotlne pour faciliter le 
d6moulage de la preforme. 

De preference, selon Tinvention, la chemise 30 est en un materiau non 
adherent k la prefonme, par exemple en silicone. Selon Tinvention, un agent 
demoulant n'est done plus requis entre la chemise 30 et la barbotine. 
25 Avantageusement, la puret§ de la surface interieure 46 du creuset 40 en est 
amelioree, toute diffusion d'agent demoulant dans la preforme etant exclue, 
Avantageusement encore, le precede de fabrication en est simplifie. 

En outre, avec les moules classiques en platre, I'agent demoulant se depose 
partiellement a la suri'ace de la preforme. II doit done etre elimine apres demoulage 
30 de la preforme, pour qu'un materiau de revetement puisse etre ensuite applique ^ la 
surface de la piece. I 

L'eiimination de Tagent demoulant se fait classiquement par combustion lors 
du frittage. 
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Ainsi. ^1 la surface irrterieure 46, ia teneur en calcium engendrie par la diffusion 
des esp6ces d partlr du moule en platre est plus de 50 fois inferieure a celle mesurie 
k la surface en contact avec le pIStre, celle du sodium est plus de 10 fois InfSrieure. 

On peut alnsI pr6sen/er ia puret§ de la poudre de sllice amorphe Initlalement 
employee pour preparer ia bartaotine. Cette limitation en impuretes permet de limiter 
la contamination du bain de slllcium lors de I'utilisation du creuset, et done de 
favoriser des longues dur^es de vie pour ies porteurs de charges des tranclies. en 
anglais « wafers ». coupees dans Ies lingots de silidum poly-cristallln produits S I'aide 
du creuset 40. 

Uabsence de contamination de la surface interieure 46 du creuset 40 
provenant du moule 10 penmet de realiser des pieces en silice presentant, d proximrl6 
de ia surface interieure 46, une tr^s tiaute purete. 

Ciiaque impurete peut en effet raster d un taux proche de celui de la poudre 
de sllice initiale ; on peut ainsI malnlenir un taux que ne permettent pas d'atteindre Ies 
prx)c6d6s classlques de couiage en moule en platre, en particulier pour le calcium et 
Ies autres 6i6ments presents dans le platre. 

En revanche, dassiquement, ia teneur en calcium augmente ^ I'approche de 
la surface exterieure 48. il est done pr§ferable que la parHe Impemi6able 14 du moule 
10 soft la partie en contact avec la surface interieure 46 du creuset 40. 

Avec Ies moules en pl§tre, une couche d'un agent d6moulant, par temple 
de graphite, doit Stre disposee entre le moule et la bariiotine pour faciliter le 
demoulage de la preforme. 

De preference, selon ['invention, la chemise 30 est en un mat^riau non 
adherent a la prefonne, par exemple en silicone. Selon I'invention, un agent 
demoulant n'est done plus requis entre la chemise 30 et la barbotine. 
Avantageusement. la purete de la surface interieure 46 du creuset 40 en est 
amelioree, toute diffusion d'agent demoulant dans la preforme etant exclue. 
Avantageusement encore, le precede de fabrication en est simplifie. 

En outre, avec Ies moules classlques en platre. I'agent demoulant se depose 
partiellement a la surface de la prefomie. II doft done §tre elimine aprds demoulage 
de la pr^rme, pour qu'un mat6riau de revStement puisse §tre ensuite applique a la 
surface de la pi^. 

L'6limination de I'agent demoulant se fait dassiquement par combustion lors 

du frittage. 
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Le materiau de rev§tement peut etre utilise pour creer, apres sechage, un 
revStement fonctionnel. Dans le cas d'un creuset destine a la fabrication de silicium 
poly-cristallin, le revetement de ShN4 est utilise comme agent demoulant pour le 
silicium, anti mouillant et barriere de diffusion. 

5 Selon I'invention, aucun agent demoulant n'etant n^cessaire entre la 

barbotine et la chemise 30, une couche du materiau de rev§tement peut §tre 
avantageusement appllquee imm^diatemeht aprds l'6tape de moulage, par exemple 
en enduisant la surface int6rieure 46 de la prefomrie ayant et6 en contact avec la face 
exterieure 32 de la chemise 30. Avantageusement, la bonne resistance mecanfque 
10 de la pr6fonne selon Tinventlon pemriet d'appllquer le revgtement sans risquer 
d'endommager la pr§forme. 

Avantageusement, la pidce crue et le rev§tement par exemple de precurseur 
de Si3N4 sont co-fritt§s. On realise ainsi une pidce frittee directement utilisable, par 
exemple pour la fabrication de llngots de silicium utilises dans les panneaux solafres. • 
15 On obtient alors un rev§tement pr6sentant . une excellente adherence et une 
remarquable homogeneite. 

Les exemples non limitatifs suivants sont donnes dans le but d'illustrer I'invention. 

Dans ces exemples, les mesures rhdologlques sont r6alis6es selon la'-, 
m^thode decrite plus haut. 

Les creusets testes comportelent un fond senslblement caiT6 de plus de 
500 mm de cote, et une parol Iat6rale sensiblement perpendiculaire au fond d'une 
hauteur sensiblenrient constante superieur ^ 300 mm, d'une dpalsseur de 5 ^ 20 mm. 

La resistance m6canique des pl§ces crues et des pieces fritt^es est mesuree 
en flexion sur des banreaux de dimensions 150 mm * 25 mm * 25 mm coupes des 
pieces r6alis6es d I'aide d'une presse Lloyd et d'un montage d'entraxe 125 mm muni 
d'un capteur de 1000 N ou 10 kN. 

Example 1 

Dans cet exemple, on a employ^ de la silice amorphe obtenue par fusion de 
sable puis broyee dans des installations r6sen/6es au traitement de la silice amorphe 
de grande puret6 pour obtenir diff§rentes fractions granulom6triques. Cette source de 
silice est particulierement aVantageuse car elle permet d'obtenir des poudres d'une 
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tres grande purete et de grande homogeneite. Les surfaces specifiques des poudres 
obtenues varient entre 0,01 et 20 rrf/g. 

On melange a sec, dans un malaxeur : 

25% en poids de poudre de la fraction granulometrique 200 pm - 620 |jm, 
5 50% en poids de poudre de la fraction granulometrique 40 pm - 200 pm, 

17% en poids de poudre de la fraction granulometrique Ipm -40 pm, et 
8% en poids de poudre de la fraction granulometrique 0,1 - 1 pm. 
On introduit de Teau pour avoir une barbotine contenant plus de 87 % en 
poids de matiere seche. On maintient I'agitation pour obtenir une viscosite comprise 
10 entre 1 et 30 Poises. 

On coule cette barbotine dans un moule tel que celui represents sur la figure 
1, le c5te de la base carree du moule etant superieur a 700 mm. 

On laisse ensuite Teau s'evacuer pendant 24 heures par la partie exterieure 
12, en platre, du moule. 
15 Le support metallique central 31 est enleve des la fin de la prise. 

La chemise soupie 30 peut etre otee des cette etape ou rester en place durant 
la premiere partie du sechage. 

La chemise soupie 4 est ensuite retiree avec ou sans injection d'air selon les 
tallies et formes des pieces desirees. On enleve ensuite les blocs 12a-12f de la partie 
20 exterieure 12 du moule. II est alors possible de deplacer la preforme pour accomplir 
la phase finale de sechage et de frittage. 

La preforme obtenue a une resistance mecanique superieure a 3 MPa. Elle 
est sechee dans une etuve a 90*C pendant 12 heures puis frittee a 1200*^0 pendant 1 
heure. La piece finale frittee a une resistance mecanique de 20 MPa. Le retrait de la 
25 preforme lors du frittage est inf6rieur a 0,5%. 

Exemple 2 

Le proc6d6 de fabrication est Identique d celui de I'exemple 1 mais la 
distribution granulometrique est la suivante : 

25% en poids de poudre de la fraction granulometrique 200-620 pm. 
30 50% en poids de poudre de la fraction granulometrique 40 - 200 pm. 

15% en poids de poudre de la fraction granulometrique 1-40 pm, 
10% en poids de poudre de la fraction granulometrique 0,2-1 pm preparee 
en voie liquide. 
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La quantite d'eau est ajustee de maniere que la barbotine ait un taux de 
.matiere seche, en poids, superieur a 87%. Les performances sont identiques a celles 
de I'exemple 2 montrant la stabilite des propri6tes des pieces obtenues par rapport 
aux modes de broyage appliques aux poudres Incorporees dans le melange. 

5 Exempfe 3 

Le procede de fabrication est identique a celui de I'exemple 1 mais la 
distribution granulom6trique est la suivante : . 

70 a 30 % en poids de poudre de la fraction granulom6trique 40 - 200 pm 
50 a 15 % en poids de poudre de la fraction granulom§trique 1-40 jjm 
10 35 a 5 % en poids de poudre de la fraction granulometrique 0,2-1 pm de 

surface specifique comprise entre 1 et 50 m^/g. Cette fraction peut etre 
obtenue par fusion et broyage de sillce ou synthetisee par hydrolyse a la 
flamme de SiCU. 

La quantity d'eau est ajustee die manidre que la barbotine ait uh taux de 
15 matiere seche, en poids, superieur d 86 %. 

Cette barbotine est parficulierement adaptee dans le cas de la technique de 
coulage sous pression dans lequel I'eau est chassee par presslon au travers d'un. 
moule polymerp. Deux pieces sont r6alis6es d partir de cette barbotine, Tune dans un 
moule selon invention, Tautre dans un moule adapt§ au coulage sous pression. La 
20 densite des pieces crues est comprise entre 1 ,6 et 2 g/cm^ 

Aprds frittage, les pieces presentent une resistance en compression a froid 
comprise entre 80 et 250 MPa, une resistance en flexion trois points comprise entre 
16 MPa et 30 MPa. et une densite comprise entre 1 ,6 et 2,2 g/cm^ 

Exemple 4 

25 On precede comme dans I'exemple 1 jusqu'a I'etape de sechage. On enduit 

alors la surface interieure 46 ayant §te en contact avec la chemise 30 en silicone, 
vierge d'agent d6moulant, d'une suspension aqueuse d'une poudre de Sf3N4 d'un 
diam^tre moyen 6gal a 15 pm. Puis on procede au co-frittage de la preforme et du 
revetement de Si3N4 comme dans I'exemple 1 sous atmosphere oxydante, neutre ou 

30 reductrice. On obtient ainsi une piece couverte d'un revStement adherent de Si3N4. 
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Exemple 5 

La barbotfne est prepares comme dans I'exemple 1 mais on utilise un moule 
classique en plStre (parties lnt§rleure et exterieure en platre) pour le moulage. La 
paroi de la pidce frittee pr§sente. en coupe transversale, une zone centrale moins 
5 dense et poreuse ou « front de divergence », symptomatique de raspiration d'eau sur les deux 
cQt§s (par la surface Intferieure 46 ^ la surface exterieure 48) de la piece en coure de moulage. 
Exemple 6 

On prepare un melange Identique k I'exemple 1 mais la viscosity de la 
barbotine est sup^rieure d 30 poises, le temps d'^coulement de la barbotine sous son piopre 
10 poids d Iravers un orifice calibre de 23 mm est sup^eur a 1 min. Le temps de rempBssage du 
moule devlent alors tres long et les risques de voir la barbotine se figer ou s'ecouler 
diffidlement entre les parties du moule sont grandes. Cela conduit d former des places 
inoomptetes, nolamment dans les angles oQ le moule n'a pas pu Stne correctement aliments. 
Exemple 7 

"•^ On utilise dans le melange prepare une poudre de surface specifique 

sup^rieure a 50 m=/g pour constituer la fraction < 1 pm. II est alors necessaire 
d'introduire une quantite d'eau, en poids, superieure a 14% pour realiser la 
dispersion de la poudre, en raison de la forte surface specifique de la fraction de cette 
poudre < Ipm et de son fort caract^re hydrophile. On procede ensuite comme dans 

20 I'exemple 1. La barbotine a une viscosite, avant coulage, suffisante pour assurer le 
remplissage du moule, mais le temps de prise est trop lent. Les mouvements de la 
barbotine S I'intSrieur du moule necessaires a I'evacuation de la forte quantite d'eau 
entraTnent la forniation de zones h^terogenes, susceptibles de donner naissance ^ 
des fissures. De plus. I'usage de poudres a tres fortes surfaces specifiques fragilise la 

25 pr§forme et peut contribuer a I'alterer lors du demoulage. 

Ce type de barbotine est par ailleurs peu compatible avec le proc§d§ de 
coulage sous presslon ou de coulage en moule platre. Les poudres trop fines sont 
susceptibles de boucher la porosite des moules (resines ou pl§tre) et de ddfavoriser 
les operations de demoulage avec des risques Aleves de casse. 

30 Exemple 8 

On utilise les m§mes matidres premieres que dans I'exemple 7 mais on 
prepare la barbotine en ajoutant une quantite d'eau permettant d'obtenir un melange 
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contenant 82 % de matieres seches, en poids. La viscosite de la barbotine avant 
coulage est de 0,2 Poise. On precede ensuite comme dans I'exemple 1 . 

II se produit una sedimentation des plus gros grains dans la piece lors du 
coulage. lis tombent par gravite vers la partie basse du moule, donnant ainsi des 
5 gradients de densite et done des retraits de sechage diff6rents. Outre les risques de 
casse lors du s6chage, les propriet^s physiques, m6caniques, thermiques de la piece 
varient en fonctlon de ta partie 6tudiee. 

Exemple 9 

Nous pr§parons un melange constitue de : 

1 0 50% en poids de poudre de la fraction granulometrique 200-620 pm, 

1 0% en poids de poudre de la fraction granulometrique 40-200 pm, 
30% en poids de poudre de la fraction granulometrique 1-40 pm, 
10% en poids de poudre de la fraction granulometrique <1 pm. 
II est n6cessaire d'introduire 12% d'eau, en poids, pour realiser la dispersion 
15 du melange. La viscosite die la barbotine est inf§rieure a 30 Poises mais la barbotine 
pr^sente un seuil d'ecoulement trop important qui Tempeche de couler sous soh 
propre poids. Ce type de barbotine ne permet pas de couler des pieces sans 
proceder ^ une forte vibration du moule pour mettre en place la barbotine. Cette 
technique n'est done pas adapt§e pour le coulage de pidces de grandes dimensions 
20 et de faibles epaisseurs en moule platre. 

Ces exemples permettent de constater qu'il est preferable d'utillser une 
barbotine sejon Tinvention pour mettre en oeuvre le procede selon I'invention et 
obtenir des pieces de forte compacite, dont la surface de contact est exempte de 
contamination, faclles ^ d^mouler et offrant des bonnes proprietes mecaniques. 
25 Comme cela apparaTt clairement ^ present, le proced§ selon Tinvention permet de 
fabriquer des pieces en sllice fritt§e de grandes dimensions, d'une forme quelconque 
^ faible porosite, et sensiblement sans retralt pendant le sechage de la preforme, Le 
proc6de selon I'invention est en outre plus simple que ceux de la technique 
anterieure. 

30 Bien entendu, la presente invention n'est pas Iimit6e aux modes de 

realisation decrits et representes fournis S titre d'exemples illustratifs et non limitatifs. 
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' REVENDICATIONS 

1. Moule (10) de fabrication d'une preforme a base de silice destines d etre fritt§e, 
prevu pour recevoir une barbotine d base de poudre de silice amorphe et d'un 
5 liquide, comportant des parties interieure (14) et ext^rieure (12) aptes S delimiter 
une paroi (38) de ladlte preforme, caracteris6 en ce que , au moins dans une zone 
delimitant une portion utile de ladlte parol (38), une seule desdites parties 
interieure (14) et ext^rieure (12), dite « parOe permeable » (14). est permeable 
audit liquide. 

10 2. Moule selon la revendication 1, caracterise en ce que, dans ladite zone, 
r^cartement entre lesdites parties interieure (14) et ext^rieure (12) est 
sensiblement constant. 

3. Moule selon la revendication 2, caract§ris6 en ce que, dans ladite zone, 
r§cartement entre lesdites parties interieure (14) et exl^rieure (12) est Inferieur S 

15 10 cm, de preference jnf§rleur a 5 cm. 

4. Moule selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterise en ce 
que ladite partie permeable (12) est en un materiau absorbant ledit liquide de • 
manidre similaire au platre. 

5. Moule selon I'une quelconque des revendications precedentes. caracterise en ce 
que dans au molns une zone delimitant une portion utile de ladlte parol. I'une au 
moins desdites parties interieure et exterieure.est deformable. 

6. Moule selon la revendication 5, caracterise en ce que ladite partie qui n'est pas 
permeable audit liquide, dite « partie impermeable » (14) comporte une chemise 
(30) defonnable sous I'effet d'une modification des dimensions de ladlte preforme 
pendant sa fabrication. 

7. Moule selon la revendication 6, caracterise en ce que ladite chemise (30) est 
conformee de maniere d pouvoir etre retiree ou « peiee » vers I'interieur de ladite 
preforme en evitant tout contact avec ladite preforme. 

8. Moule selon I'une des revendications 6 et 7, caracterise en ce que ladite chemise 
(30) est suffisamment deformable pour, lors du demoulage de ladlte preforme. 
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RFVgNDlCATIONS 



1. Moule (10) de fabrication d'uhe prefbrme a base de silice destines h etre frittee. 
pr6vu pour recevoir une bartootine a base de poudre de silice amorphe et d'un 
liquide. comportant des parties interieure (14) et ext^rieure (12) aptes a delimiter 
une parol (38) de ladlte prefomie. r.ararferis6 en ce que, au moins dans une zone 
d6limltant une portion utile de ladite . parol (38). une seule desdites parties 
interieure (14) et ext6rieure (12). dite «partie penn6able» (14), est permeable 
audit liquide. 

2. l\flouIe selon la revendicatlon 1, caracteris6 en ce que. dans ladite zone, 
i'^cartement entre lesdrtes parties intdrieure (14) et ext6rieure (12) est 
sensiblement constant 

3. Moule selon la revendicatlon 2. caracteris6 en ce que. dans ladite zon^,^ 
|'6cartement entre lesdites parties Interieure (14) et exterieure (12) est Inf6rieur |. 
10 cm, de pr6f§r©nce inferieur § 5 cm. 

4. Moule selon I'une quelconque des revendications pr§c6dentes. caracteris6 en ce.. 
que ladite partie permeable (12) est en un materiau absorbant ledit liquide de 
maniere similaire au platre. 

5. Moule selon I'une quelconque des revendications pr6c6dentes. caracterise en ce 
que dans au moins une zone d§limitant une portion utile de ladite parol. I'une au 
molns desdites parties interieure et exterieure est ddformable. 

6. Moule selon la revendication 5. caracterise en ce que ladite partie qui n'est pas 
permeable audit liquide, dite « partie impermeable » (14) comporte une chemise 
(30) deformable sous I'effet d'une modification des dimensions de ladite preforme 
pendant sa fabrication. 

7. Moule selon la revendicatlon 6, caracterise en ce que ladite chemise (30) est 
conformee de maniere ^ pouvoir etre retiree ou « peiee » vers rinterieur de ladite 
prefbrme en evitant tout contact avec ladite pr6fbmrie. ^ 

8. Moule selon I'une des revendications 6 et 7. caracterise en ce que ladite chemise 
(30) est suffisamment deformable pour, lors du demoulage de ladite prefonne. 
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pour autoriser un passage en force d'une protuberance de ladite preforme d'une 
hauteur inferieure ou egale a 1,1 fois r6paisseur de ladite chemise (30). 

9. Moule selon I'une quelconque des revendications 6 a 8, caracterise en ce que 
ladite chemise (30) est en un mat^riau inerte vis-a-vis de ladite barbotine. 

10. MouIe selon I'une quelconque des revendications 8^9, caracterise en ce que 
ladite chemise n'adh^re pas a ladite prefomie ou peut §tre decoll6e de ladite 
preforme par deformation de ladite chemise (30) lors du demoulage. 

llMoule selon Tune quelconque des revendications 6 a 10, caracterls6 en ce que 
ladite chemise (30) est en silicone ou en un materiau alveolaire. 

12. Moule selon Tune quelconque des revendications 6^11, caracterise en ce que 
ladite chemise (30) comporte des trous (34) d'injection d'air. 

13. MouIe selon Tune quelconque des revendications 6 a 12, caracterise en ce que 
ladite partie impermeable (14) comporte un support (31) de ladite chemise (30). 

14. Precede de fabrication d'une piece en silice frittee comportant les §tapes 
suivantes : 

a) coulage d'une barbotine a base de poudre de silice amorphe et 



caracterise en ce que , a Tetape b). dans au moins une zone delimitant une portion 
utile de ladite parol (38), on evacue ledit liquide a travers une seule desdites 
parties int6rieure (14) et ext^rieure (12) dudit moule (10), dite « partie permeable » 
(12). Tautre partie etantappetee « partie impermeable » (14). 



c) 
d) 
e) 



d'un liquide, entre des parties interieure (14) et exterieure (12) 
d'un moule (10) de maniere ^ delimiter une paroi (38) de ladite 
piece (40), 

evacuation, au moins partielle, dudit liquide, pour obtenir une 
preforme, 

d6moulage de ladite preforme pour obtenir une piece crue, 
sechage complementaire de ladite piece crue, 
frittage de ladite piece crue. 



15.Proc§de selon la revendlcation 14, caracteris6 en ce que ledit moule (10) est 
conforme a Tune quelconque des revendications 1^13. 
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pour autoriser un passage en force d'une protuberance de ladite preforme d'une 
hauteur inferieure ou egale a 1,1 fois I'epaisseur de ladite chemise (30). 

9. Moule selon I'une quelconque des revendications 6 d 8, caractSrise en ce que 
iadite chemise (30) est en un mat§riau inerte vis-a-vis de ladite barbotine. 

5 lO.Moule selon I'une quelconque des revendications 8 a 9, caract§risd en ce que 
iadite chemise n'adh^re pas d ladite prefonne ou peut etre d^llee de ladite 
prefonme par deformation de ladite chemise (30) lors du d^mouiage. 

11. Moule selon Tune quelconque des revendications 6 a 10, caracterise en ce que 
ladite chemise (30) est en silicone ou en un materiau alveolaire. 

10 12.Mou!e selon Tune quelconque des revendications 6 11, caract6ris6 en ce que 
ladite chemise (30) comporte des trous (34) d'injectlon d'air. 

13. Moule selon Tune quelconque des revendications 6 a 12, caracterise en ce qu^ 
ladite partie impermeable (14) comporte un support (31) de ladite chemise (30),.*; , . 

14. Proc6de de fabrication d'une piece en siiice frittee comportant les dtapea 
15 suivantes : 

a) coulage d'une barbotine a base de poudre de silice amorphe et 
d'un llquide, entre des parties interleure (14) et exterieure (12) 
d'un moule (10) conforme a Tune quelconque des revendications 
pr^cddentes de maniere d delimiter une paroi (38) de ladite pidce 

20 (40), 

b) evacuation, au moins parb'elle, dudit liquide, pour obtenir une 
preforme, 

c) demoulage de ladite preforme pour obtenir une piece crue, 

d) sechage complementaire de ladite piece crue, 
25 e) frittege de ladite piece crue, 

caracterise en ce que . ^ I'etape b), dans au moins une zone delimitant une portion 
utile de ladite paroi (38), on evacue ledit liquide a travers une seule desdites 
parties interieure (14) et exterieure (12) dudit moule (10), drte « partie permeable » 
(12), I'autre partie 6tant appelee « partie impermeable » (14). 
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16.Procede selon I'une quelconque des revendications 14 et 15, caracterise en ce 
que ladite barbotine est conforme a I'une quelconque des revendications 27 a 34. 

17Procede selon Tune quelconque des revendications 14 a 16, caracterise en ce 
que, prealablement a T^tape e), on dispose un materlau de rev§tement sur ladite 
5 pi§ce crue. 

IS.Procede selon la revendication 17, caracterise en ce que ledit materiau de 
revetement est un pr6curseur du nitrure de silicium (Si3N4). 

IQ.Procede selon Tune quelconque des revendications 14 a 18, caracterise en ce 
que, pendant Tetape b), on poursuit Talimentation en barbotine dans ledit moule 
10 (10) de manlere a compenser Tevacuation dudit liquide. 

20.Proced§ selon Tune quelconque des revendications 14 a 19, caracterise en ce 
que, pendant I'etape b), on maintient une depression dans le conteneur de la 
barbotine avant coulage et/ou independamment dans ledit moule de mani§re d 
favoriser r^Iimination de bulles dans ladite barbotine. 

15 21. Precede selon Tune quelconque des revendications 14 a 20, caracterise en ce que 
ledit moule (10) etant confomne a Pune quelconque des revendications 6 a 13, 
pendant I'etape c) de demoulage, on ecarte de ladite preforme ledit support (31) et 
ladite chemise (30), independamment Tun de Tautre. 

22. Pidce crue fabriquee selon les etapes a) a c) d'un proc6de selon Tune quelconque 
20 des revendications 14 a 21, caracteris6e en ce qu'elle presente une resistance en 

flexion trois points comprise entre 2 et 10 MPa, 

23. Pi6ce crue selon la revendication 22, caracterisee en ce qu'elle presente une 
densite superieure a 1 ,9 g/cm\ 

24Piece en silice frittee fabriquee selon un precede selon Tune quelconque des 
25 revendications 14 a 21, caracterisee en ce qu'elle presente une resistance en 
flexion trois points comprise entre 16 et 30 MPa. 

25.Pi6ce en silice frittee selon la revendication 24, caracterisee en ce qu'elle pr6sente 
une densite comprise entre 1 ,6 et 2,2 g/cm^ 
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15. Proc6d6 selon la revendlcation 14. caract6ris§ en ce que. prealablement ^ I'etape 
e), on dispose un materiau de rev§tement sur ladite piece crue. 

16. Proced6 selon la revendlcation 15. caract^rise en ce que ledit matiriau de 
revStement est un precurseur du nitrure de sillcium (Si3N4). 

5 l7.Procede selon Tune queloonque des revendlcations 14 S 16. caracl6ris6 en ce 
que. pendant I'etape b). on poursuft i'aHmentaHon en barbotlne dans ledit moule 
(10) de manl^re d compenser l'6vacuatlon dudit liquide. 

18. Proc6d§ selon I'une quelconque des revendications 14 ^ 17, caracteris6 en ce 
que. pendant I'etape b). on maintient une depression dans le conteneur de la 

10 barbotine avant coulage et/ou independamment dans ledit moule de manlere ^ 
favoriser r^llmination de bulles dans ladite barbotlne. 

19. Procede selon I'une quelconque des revendlcations 14 a 18. caraclerise en ce^que 
ledit moule (10) etant confomfie S I'une quelconque des revendications 6 4.13, 
pendant l'6tape c) de demoulage. 6n 6carte de ladite pr§fomie ledit support (ai.) et 

15 ladite chemise (30), independamment I'un de I'autre. 

20. Proo6d6 selon Pune quelconque des revendications 14 a 19, caracterise en ce- que 
ladite barboUne comporte une poudre ^ base de silice amorphe melang6e # un 
solvent, la granulom6trie de ladite poudre suivant la loi de Fuller-Bolomey. 

21 Precede selon la revendlcation 20, caracterise en ce que ladite poudre comprend 
20 un melange d'au moins deux poudres de silice amorphe. 

22.Proc6d6 selon I'une des revendications 20 ou 21, caract6ris6 en ce que ladite 
poudre he comporte que des particules dont la taille est comprise entre 0.2 pm et 
200 pm. 

23-Proc§d6 selon Pune quelconque des revendications 20 a 22, caracterise en ce que 
25 ladite barbotine comporte plus de 85 % de mati^res seches. 

24.Procede selon I'une quelconque des revendications 20 d 23. caracterise en ce que 
ladite baitotine pr^sente une viscosity comprise entre 1 et 30 Poises au d6but de 
I'etape a) de coulage. 
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26. Utilisation d'une piece en silice frltt^e selon I'une quelconque des revendications 
24 et 25. en fonme de creuset (40), pour la fabrication de lingots de sillcium poly- 
cristallln. 

27. Barbotine comportant une poudre a base de silice amorphe melangee a un 
solvant, caracterisee en ce que la granulometrie de ladite poudre suit la loi de 
Fuller-Bolomey. 

28. Barbotlne selon la revendication 27, caracterisee en ce que ladite poudre 
comprend un melange d'au moins deux poudres de silice amorphe. 

29. Barbotine selon Tune des revendications 27 ou 28, caracterisee en ce que ladite 
poudre ne comporte que des particules dont la taille est comprise entre 0,2 pm et 
200 pm. 

SO.Barbotine selon I'une quelconque des revendications 27 a 29, caracterisee en ce 
qu'elle comporte plus de 85 % de matieres seches. 

31. Barbotlne selon I'une quelconque des revendications 27 a 30, caract§ris6e en ce 
qu'elle presente une viscosite comprise entre 1 et 30 Poises au d6but de I'etape a) 
de coulage. 

32. Barbotine selon I'une quelconque des revendications 27 a 31, caracterisee en ce 
que la fraction seche de la barbotine contient plus de 99,5 % de silice. 

33. Barbotine selon I'une quelconque des revendications 27 ^ 32, caracterisee en ce 
que ladite poudre de silice a une surface specifique comprise entre 0,01 et 
20 m%. 

34. Barbotine selon Tune quelconque des revendications 27 a 33, caracterisee en ce 
que ledit liquide est de Teau. 

35. Utilisation d'une barbotine selon la revendication 29 dans un precede de 
fabrication d'une piece crue destinee a etre frittee, ledit precede comportant une 
etape de coulage sous pression. 
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25. Proc§de selon I'une quelconque des revendications 20 d 24, caracteris6 en ce que 
la fracOon s6che de ladite barbotine conlienl plus de 99.5 % de sHIce. 

26. Proc6d6.selon Tune quelconque des revendications 20 ^ 25, caracterise en ce que 
ladite poudre de sillce a une surface spidfique comprise entre 0.01 et20 mVg. 

5 27.Proc6d6 selon I'une quelconque des revendications 20 ^ 26, caracteris6 en ce que 
ledit liquide est de i'eau. 

28. Proc6d§ selon Tune quelconque des revendications 20 a 27. caracterise en ce 
qu'il comporte une etape de coulage sous pression. 

29. Pi6ce caie fabriquee selon les etapes a) a c) d'un proc§d§ selon I'une quelconque 
10 des revendications 14 a 28, caracl6risee en ce qu'elle pr6sente une resistance en 

flexion trois points comprise entre 2 et 10 MPa. 

30. Piece crue selon la revendication 29, caracterisee en ce qu'elle presente une 
densite sup6rieure S 1 ,9 g/cm^. 

31. Plece en silice frittee fabriqu§e selon un proc^de selon I'une quelconquej des 
15 revendications 14 a 28. caract6risee en ce qu'elle presente une resistance en 

flexion trois points comprise entre 16 et 30 MPa. 

32. Pifece en silice fritt§e selon la revendication 31, caract6ris6e en ce qu'elle pr6sente 
une density comprise entre 1,6 et2,2 g/cm®. 

33. Utllisation d'une piece en silice fritt6e selon I'une quelconque des revendications 
20 31 et 32, en forme de creuset (40), pour la fabrication de lingots de silidum poly- 

cristallin. 
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